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Abstrakt:

V této bakaléské praci jsou steimé popsany metodyisténi a také tizné typydisticich
médii EZn¢ pouzivané v elektrotechnice. V experimentatabti je pak vyuzita metoda
cyklické voltametrie pro zgfeni voltampérovych charakteristikKizn¢ kontaminovanych
¢isticich emulzi VIGON A 200. Jsou porovnavany navengisténé cistici emulze. Je také
sledovan vliv nificich senzat. V zawru prace jsou tytoznatky shrnutya jsou navrhnuty
mozné dalSi postupy k analyze v této oblasti.
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Abstract:

In this bachelor thesis various methods of cleaaimg) various types of cleaning agents
commonly used in electrical engineering are desdribin the experimental part cyclic
voltammetry is used to measure the current—voltabaracteristic of cleaning agent
VIGON A 200. The new and the used cleaning agem<ampared. Influence of measuring
sensors isnonitored.At the end of the bachelor thesis obtained dataeaaluated and further
processing steps for analysis are proposed.
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1 Uvod

Cisténi desek plo3nych sppjale také naiiklad sitotiskovych Sablon, dispenznich jehel,
rami, pajecich masek, je dnesZbou sodasti elektrotechnického vyrobniho procesu.
V honkZ za co mozna nejnizSimi vyrobnimi naklady je snad&isteni upoustt anebo ho
alesp@ omezit na co nejnizSi moznou urdveé\vsak jeho vliv na jakost, spolehlivost a také
esteticky vzhled finalniho vyrobku je dostatgm argumentem k dalSimu vyvoji v této
oblasti. NefasgjSimi zdroji ne&istot byvaji zbytky tavidel, pajecich past a lepid€yto
zbytky mohou v pibéhu Zivota DPS sniZzovat povrchovy izété odpor mezi jednotlivymi
vyvody a omezit tak pozZadovanou fénkst zdizeni [2]. Pokud si usdomime stalé
zkracovani bezpmych vzdalenosti na DPS, je tento faktor velmiedity, obzvla& pak
v aplikacich, které by mohly ohrozit lidské Zivqtioprava, zdravotnictvi, atd.)

Dnes se uziva ggvaznou ¥tSinou ¢isténi automatické nebo poloautomatické, které
oproti riknimu vyrazg Seti ¢as, zvySuje kvalitu adinnost samotného myciho procesti. P
spravném pouziti je také Setj¥i k zivotnimu prosedi. Paradoxhpraw ekologie je jeden
z moznych dévoda stawjicich se proti procestisténi. Bylo tomu tak hlavé diive, kdy se
béZzne¢ pouzivalacistici rozpoudtdla s vysokym obsahem tzv. frégravSak v roce 1987 po
podpisu Montrealského protokolu o latkach poskadcii ozonovou vrstvu Zeim muselo
nastat jejich znmé omezeni. S@asna zéizeni dokonce &n¢ uzivaji uzaveny myci okruh
s vlastnimi filtry a maji tak minimalni produkci padnich vod. DalSiffpady, kdy se upousti
od zavrecného cisteni DPS, jsou P pouZiti tzv. no-clean tavidel a pajecich pastioTa
bezoplachova technologie je vSak pond novd a nejsou ipsrt zndmy spolehlivostni
parametry. Také je piba si u¥domit, Ze i pi pouziti bezoplachovych prdstki nam
¢isteni mize napravit chyby, kterych jsme se dopustdhém celé vyroby, jako naixlad
mozna kontaminace DPS nezadoucimi latkashiem skladovani nebo manipulace. DalSim
bodem, se kterym si proceésténi musi poradit, je postupnygrhod na bezolovnaté pajeni. |
kdyz je jasné, ze se bezoplachové a bezolovnatamobudou vyuZivat stakastji, zustava
velké mnozstvi aplikaci, kd@stici proces nebude mozné vypustit.



2 Metody cisténi

Obecr I1ze proce<isteni rozctlit na ti zakladni faze: myti, oplach, suseni. Na kunye
vysledek m& bezesporu n&§i vliv praw prvni faze myti,  které dochazi ke kontaktu
objektu tistici emulzi, do které se vlivem rozpaigith vlastnosti a mechanickyndigkem
uvoluji zbytky tavidel, pajecich past, lepidetj jinych neiistot. Nasleduje oplach
odstraiujici jiz kontaminovanyistici roztok z povrchu mytéhorgdnetu. To Ize prova&
napiklad slabym koncentratem rozpotdia nebo deionizovanou vodou. Nakonec dojde
k suSeni horkym vzduchem a odpai zbytku oplachové latky. U vSeckchto fazi hraji
dulezitou ulohu nastavitelné parametry jako gas procesu, teplota lagnkoncentrace
roztoku, intenzita mechanickéhdgmbeni atd. Cely proc&ssteni nazorg ukazuje obr. 2.1.
Jednd se aistici z&izeni UNICLEAN Il od firmy PBT RozZnov pod Radh&st, s. r. o.,
pouzivajici k myti inkia ultrazvuku. S metodotisténi Uzce souvisi charakter myciho média
(doporweno vyrobcem), typ kontaminace (tavidlo, pajecitgakepidlo) a charakter mytého
predntu.
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Obr. 2.1: Proces strojnihgisteni (zaizeni UNICLEAN Il firmy PBT RozZnov) [1]

Dle pouzité technologie ieme metodyisteni rozctlit nasledovs:

« Cisténi ultrazvukem
« Cisteni postikem

« Cisteni bublanim

« Citéni kyvanim



2.1 Cisténi ultrazvukem

Ultrazvuk v souvislosti gistenim mizeme nalézt v mnoha ogtvich lidské ¢innosti,
neni proto divu, Ze naSel své upkathv elektrotechnice. Ultrazvuk je akustické &rin o
kmitoctu vySSim nez 20 kHz. Prasteni se 82n¢ pouzivaji frekvence okolo 40 kHziiRéto
metod se vyuziva jevu zvaného kavitace, kdy vlivemghiodu ultrazvuku kapalinou dochazi
k tvorke dutin a jejich nédsledné implozi, ktera ma destrikticinek na okolni materiél a
dochéazi tak lepSimu uvadvani zbytk. Vyhodou této metody je jeji vysok&innost a
celkova doba pa#ebna kéisteni, pohybujici se v jednotkach minutii Flostaténé intenzig
zdroje vireni a sprava zvolenécistici emulzi I1ze w¥istit i jinak velice €Zko pristupna mista.
Existuji vSak i pipady kdy myti ultrazvukem nelze pouzit a toildpd v gripadt citlivych
souwastek, jenz by mohly bytagobenim vigni nenavraté poskozeny. DalSim udezitym
parametrem je samotna teplota Kziodle grafu na obr. 2.2 je patrné, Ze maximalni
kavitatni ieinky mé ultrazvuk fi teplotach v rozmezi 50-60 °C.
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Obr. 2.2: Vztah mezi kavitaci a teplotou [1]

Pro vySSi dinnost se pouziva odplyna voda. Na rozdil odéhné vody obsahuje
mnohem mensi mnozstvi rozptriého vzduchu, ktery by do zir& miry tlumil pfichod
ultrazvuku a znemadibval tak vznik kavitace. Odpl¢ni vody Ize dosahnout jednodusSe jejim
odstanim, coz vSak ime trvat u ¥tSich objend i velmi dlouho, nebo chodem izzeni
~naprazdno“. Nktera z@izeni maji za timtodelem specialni rezim, kdy pouZzivaji periodicky
se opakujici pulzy k v¢snéni vzduchu.

Ultrazvukové myky se skladaji z ultrazvukového generatoru, ultakpvého ndnice a
Cistici vany [1]. Mni¢ mize byt zabudovany veésiach nadoby nebieSen jako ponorny.
Byvaji zhotoveny z odolné nerezové oceli, aby dggkk (inkim ultrazvuku, tak mnohdy



agresivnim rozpou&tlaim. Jsou energeticky nenér@, jednoduché na obsluhu, nabizeny
v celé radk objemi van a stim souvisejicim vykonem genenatoByvaji reSeny jako
kompletni myci jednotka a obsahuiji tak i funkci mlach pitnowi deionizovanou vodou

a suSeni horkym vzduchem. Mohou byt provedeny spketmt uzavenymi cirkul&nimi
okruhy. Na obr. 2.3 je ukazana ultrazvukovackay UNICLEAN pro DPS od firmy Roznov
pod Radho$im, s. r. 0.

Obr. 2.3: Pramyslova ultrazvukova nika UNICLEAN [8]
2.2 Cisténi postrikem

V dnedni dob ziejmé nejrozsfensjSi technika, kdy jecistici emulze pod tlakem
tryskdna na myty objekt uviiikomory. Zdizeni jsou vybavena vykonnyrmserpadly, kteréa
dopravuji emulzi do trysek upesmych na pohyblivych ramenechi{padre fixni ramena a
pohybuje se fedn¥t). RozpraSovana kapalina svoji kinetickou enesgihava nezadouci
zbytky. Dulezitym parametrem &sSténi postikem je tedy tlak v tryskach. Obvykle je hodnota
3 — 4 bary/myci okruh. Tato hodnota je pletia pétem postikovych trysek. Limitujici je
vykon ¢erpadla a dimenzovani myciho okruhu. Myci tryskgujss/ iznych provedenich
postikového uhlu. Teplota emulzéigtava podobna jako u pouziti ultrazvuku a to v rezim
40 - 50 °C.Cisteni probiha bd’ ve vzduchu, anebo pod hladinou, kdy je cetgdort
ponden vcisticim roztoku. Druha uvedend metoda se v praiiSpiasto nepouziva, Kui
vyrazre niz§imu @dinku. Dochazi totiz k brz#hi proudici kapaliny, nez se dostane k samotné
DPS. Ri vétSi hustot zapojeni na DPS nebo neobvyklych tvaredizendojit k takzvanému
stireni, kdy na gktera mista #¥bec nedopada ugdtovana kapalina, ipadré s minimalni
acinnosti [1]. Na tento fakt jee¢ba brat ohled a péipact zvolit jinou metodu jakoreba myti
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ultrazvukem, ktera timto nedostatkem netrpi. Motenycky postikem také umoiuji

realizaci celého myciho procesuv jedné k&moparametry byvajitizeny programem
(minimalni vliv obsluhy), a cel&ada filtti a zd&izeni pro regeneradiistidla zaji¥uje

minimalni produkci odpadnich vod. Na obr. 2.4 j@zéno myci zZézeni SWASH od firmy
Roznov pod Radhadn, s. r. 0., pouzivajici metodu piikti ve vzduchu.

Obr. 2.4: Myci zaizeni SWASH [8]
2.3 Cisténi probublavanim

Pfi tomto myti je vzduch do vany s mycim roztokem ndmazespoda vzduchovymi
tryskami, bubliny cestou ke hladirvyplavuji rozpudiné neistoty. Proces vyZzaduje delSi
Cistici ¢asy, je velice Setrny k mytymigdnmetam, na druhou stranu je jehaidnost, ve
srovnani s ultrazvuker postikem, nizka. Pouziva se tak tedy pouze vyfinde na masivni
dily jako teba pajeci ramyi chladice. Zd&izenic¢asto obsahujiiit vany s vysokym objemem
pro kazdy myci cyklus zvIés

2.4 Cisténi kyvanim

Jde o velmi jednoduchy princip, kdy je deska ugeanna pohyblivém rameni a cel4
pondena v mycim roztoku. Rameno vykonava periodickytik&ni pohyb a dochazi tak
k proucéni kapaliny na povrchu desky. Jako samostatna teehmedosahujeifliS dobrych
vyslediiic a tudiz se tést nepouziva, dosahuje v3ak vybornych kvalit v korabin
s paisobenim ultrazvuku, kde fipdavnym pohybem docilime odplaveni jiz ultrazvukem
uvolnénych neistot.



3 Cistici média
P pouZiti jakékoliv¢istici metody mame moznost volbisticiho média vyuZivaného

pii procesu myti a oplachu. To tedyibeme rozdlit na i zakladni typy:

» vodnig¢isteni

* polovodnicisteni

o CiSténi rozpoultdly
Ztab. 3.1 je ®jmé, Ze stale &Si prevahu ziskav&isténi vodni, které je nejSetfjsi
k Zivotnimu prostedi a mé dostaijici (€innost pro ¥tSinu EZné pouzivanych aplikaci.

rok vodnicisteni [%] polovodnicisteni[%)] | ¢iSténi rozpoustdly[%]
2001 76,7 18,0 5,3
2002 77,8 17,3 4,8
2003 79,0 16,7 4,4
2004 79,9 16,1 4,0
2005 80,4 15,9 3,7
2006 80,6 15,9 3,5

Tab. 3.1: Celkovy trh¢isticich prostedk pro elektroniku v 1étech 2001 — 2006 [3]

3.1 Vodni c¢isténi

V dnesni dob nejrozsiergjSi zpisob cisteéni v solé zahrnuje myti pomoci emulzi na
vodni bazi a nasledny oplaahistou ¢i deionizovanou vodou. Za meédia na bazi vody
povaZzujeme ndgklad alkalické saponifikatory nebo mikroemulznztaky. Vyhodou &chto
piipravki je jejich nehélavost, snadné oplachovatelnost a dobra snasenfivoaterialy.

Alkalické saponifikatory

Voda se Kisténi vyuZziva jiz celou historii a Ize ji sami@mé pouZzit i k odstraovani
zbytka tavidel, obzvlast pak €ch vodorozpustnych. Aby se doséhlo §egyssSi @innosti,
piidava se do vody saponat. Chemickou reakci dojdeok¥ni nerozpusiného tavidla,
k jeho gemén¢ na mydlo a fi nasledném oplachu k jeho odst#an Fidavani saponéatdo
Cisticich roztok ma ale i dalSi vyhodu, a sice Ze snizuje povrch@agti vody. Diky tomu se
emulze dostane do uzSich mezer na DPS a zvyStigk sgysledna kvalit&isteni. Po myti je
vzdy nutné oplachnout zbytky saponatu a rozmy&th neistot.



Mikroemulzni ¢iSténi

Tato moderni metoda vyuziv&idgkta mikrofaze ve vod k odstréiovani gevazr
organickych néistot (epoxidova lepidla, tavidla, tuky, oleje). Wed se vyskytuji oblasti
s vysokou koncentraci rozpoédia, ty zajisti pi styku s néistotou na povrchuctesa jeji
uvolnéni do roztoku. Zjednodusemo Ize ukazat za pomoci obr. 3.1.

mikrofaze

Cigtény povrch

e

o necistoty

Obr. 3.1: ZjednoduSeny princip mikroemulznikisteni [1]

Pro odstraéni zbytki mikroemulze je pak také nutny oplaclisté nebo deionizované
vodé. K odstragni uvolrinych zbytki z mikroemulze a tedy k udrZeni dobryéisticich
acinka se Ezne pouziva dekantace, flotace nebo filtrace. Timasabuje zn&nych Uspor.

3.2 Polovodni ¢isténi

Na myti se zde jiz pouZivaji koncentrované rozpmiidtjako:

e tempery

» derivaty alkoxypropandls gidavkem aminoalkohal
* glykolethery

» alifatické uhlovodiky

Oplach se pak provadi stéjjako u vodnihaisténi ¢istou nebo deionizovanou vodou.
Do oplachové vody se vSak dostava pom velké mnoZzstvi rozpouitel, které astavaji na
DPS po prvnim procesu myti. Dochazi takéiSimu zneisteni a je nutné do oplachoveé l&n
zaradit filtracni systémy a zajistit tak dostat®u cistotu oplachové vody. Toho Ize dosahnout
nagiklad pomoci iontoréni¢e a aktivniho uhli.



3.3 Cisténi rozpoustédly

Pro tyto aplikace je pouzito rozpo&dio jak na samotné myti, tak i na oplach. Pro
Cisténi se pouzivaiji:

« isopropylalkohol (IPA)
* hydrofluorethery (HFE)
» alifatické uhlovodiky

Oplach je mozno provétyv lazni nebo v parach. Pro spim ekologickych pedpigi se
¢asto pouziva zcela uz@nych systérin kdy cisténi i oplach v parach se odehravaji v jedné
komae. Toto feSeni je sice nakladné, ale vyr&Zsnizuje ekologicky dopadCistsni
rozpoustdly se dnes pouziva miniméla to hlavi pro specialni aplikace.



4 Cyklicka voltametrie

V této kapitole jsou strimé popsany zaklady cyklické voltametrie, ktera budedyji
pouzita pro mfeni v experimentalniasti. Voltametrie je analyticka metodagi které
piivadime na elektrody pobené do zkoumaného roztoku ®HppronmEnné vcase a
registrujeme proud jimi prochazejici v zavislosa mloZzeném nafti [4]. Voltametricke
metody se navzajem odliSujigihem napti na elektrodach. Vijfpack cyklické voltametrie
je elektrodam vnucovan potencial ve tvaru trojufe@mych pulZi. Potencial je lineagh
zvySovan od pe&ateiniho (inital) k ziomovému (vertex) potencialu, gezzv. dopedny scan,
a poté je snizovan ke kafreému potencialu, to nazyvameéapy scan. Na obr. 4.1 je it

mozny pfibéh potencialu v zavislosti nsase.
E

N
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Obr. 4.1: Casovy piibeh elektrického potencialuipcyklické voltametrii

Patétesni potencial byva zpravidla shodny s kémgm potencidlem. Dagedny a zptny
scan nam pak vytv¥o jeden cyklus. Podle p@by je pak mozné provédlibovolny paet
cykli (proto "cyklicka” voltametrie). Hlavnim rysem cy&ké voltametrie je moznosttip
zpétném scanu reoxidovat znovu zredukovat produkt vzniklyghem dopednéeho scanu [4].

Proud prochazejici elektrodami j&zen fyzikal-chemickymi @ji na povrchu
elektrody, z nichz nejdeZit¢jSi je oxid&né-redukeni reakce. Latky, které mohou reagovat na
povrchu elektrody, se nazyvaji depolarizatory. Bostaténé rychlé elektrodoveé &e Ize
piedpokladat, Ze se rychlost oxidace a redukce ravRap pordr koncentraci oxidované
a redukované formy depolarizatoru pak plati Newestoovnice. Takovy & se nazyva
reversibilni. Pro &e ireversibilni pedpoklad neplati. Toto rozkéni ma vyznam
odvozovani vztainpro proud pi jednotlivych voltametrickych metodach [4].

Kromé¢ pienosu naboje se na celkovem mechanismu elektrodoggé podili jesE
transportni de. V pribéhu elektrodové reakce se u povrchu pracovni eléktspotebovava
depolarizator a jeho koncentrace klesd. Dochazizkéku koncentréniho gradientu, ktery
vede k proudni depolarizatoru sémnem k elektrod difuzi (volné prolinani molekul). Stejnym
zpiasobem je pak transportovan produkt elektrodovéoealo hloubi roztoku.i#Podvozovani



zavislosti pro protékajici proud je proto nutnélgedastni elektrodové reakce uvazovat také
piislusny transportnig [4].

Na kiivkach zavislosti proudu protékajiciho roztokemawvizglosti na nafti se objevuji
tzv. polarografické viny (viz obr. 4.2) a jejich Ipba charakterizuje jednotlivé druhy latek,
které jsou v roztoku obsazeny.

F

proud, /,

—— .
= | kapacitni

EnfA) | P
Ey E B3 E4 E(C)
potenciél, E

Obr. 4.2: Polarografické viny [5]

Proud, zpoatku blizky nule, zéne od jistého potencialu nestat, az dosahne konstantni
hodnoty a dale se jiz nemi. VySka polarografické viny jetfmo unernd koncentraci dané
latky v roztoku. lezitou konstantou je potencial inflexniho bodu gwografické viny,

v némz proud dosahuje hodnoty poloviny proudu v obladtita Kivky. Tato veltina se
nazyva filvinovy potencial a je pro danou latku v daném piexti charakteristicka [4].

Dosud jsme mluvili o proudu protékajicim roztokeakqg o jednoduché veiné.
Situace je ale sloSi. V roztoku se objevuje vice praudjako napiklad kapacitni,

migracni, difazni. Pro nas je nejtkzitéjSi prav difuzni proud. Je tedy snahou ostatni proudy,
které by ndm zkreslovaly &reni, minimalizovat.

Kapacitni proud

Pricina vzniku kapacitniho proudu tthe mit dva dvody. Jednak je to ffomnost
depolarizatair v roztoku, ty vSak rizeme snadno eliminovat. | kdyZz se zbavime poslédnic
stop €chto depolarizatdr, zjistime @i pouZziti citiveho ampérmetru, Ze celkovy proudista
s rostoucim vkladdanym né&gm lineérrg, coz samozjmé vnasi do mireni ugitou chybu.
Tato chyba je zjsobena pray kapacitnim (téZ nabijecim) proudem [5]. VloZenétia
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elektrodu polarizuje na &ty potencial. Nabita elektroda vyttigdna svém povrchu elektrickou
dvojvrstvu. Tato dvojvrstva se sklada z vrstvy rjabe kovovém povrchu elektrody (je
zndmo Zecastice se stejnym nabojem se odpuzuji, a proto aeojnpouze v povrchu
elektrody) a z vrstvy iofiit nabitych opé&né, ktera je v bezprosdni blizkosti elektrody (viz
obr. 4.3). Dostaneme tim vlastkondenzétor.

D specificky
adsorbovany anion

%’
_ >N
/ atio
E}f @ :etvn?ejéi Helmholtzové roving
D a v difazni €asti dvojvrstvy
=
-
—_ s OQ?&Z'}ZSSE‘?EE;““”
N0
/— N
~_-= Q% @
=" RD
Z

= i orientované molekuly vody

vnéjsi Helmholtzova rovina

vnitini Helmholtzova rovina

Obr. 4.3: Struktura elektrické dvojvrstvy [5]

K nabiti na dany potencial je nutno dodat proudrkilast@ nabiji tento kondenzator.
Protoze tento proud nesouvisi s elektrolyticky&eoh a souvisi s ditou kapacitoufika se
mu kapacitni [4].

Migra éni proudy

Tyto proudyjsou zpisobeny sloZzenim elektrolytu. Proud zakgjici polarografickou
vinu se nazyva limitni. KdyZz probih& depolarizacekerpava se depolarizitor z okoli
elektrody, az po dosazeni limitniho proudu klessteojkoncentrace v okoli témnna nulu.
Limitni proud je pak ufovan pouze rychlostifpsunu depolarizatoru k povrchu elektrody.
Pokud jsou depolarizatorem elektroneutralni molgkigidna se o nahrazovani pouhou difuzi.
Pokud jsou ale depolarizatorem nabité ionty, rozi@a velikosti limitniho proudu kroén
difuze i potencialovy spad. Elektrické pole mezk#todami zfisobuje pohyb iorit ktery
ozna&ujeme terminem migrace. Je-li &mmigrace shodny se snem difaze, je limitni proud
vétSi. V op&ném gipact je to naopak [4].
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DifGzni proud

Velikost difuzniho proudu je tiovana pouze rychlosti difize polarizd@igd]. Je tedy
piimo angrny pastu moli depolarizatoru, ktery se dostane k elekdrad jednotkutasu a je
mozné ho vyjatit pomoci Faradayova zéakona. Rekrateni ugitych hodnot nagti proud jiz
dale neroste, protoze difuzdstic dosahla maximalni rychlosti. Tento maximdriud se
nazyva limitni difzni proud a jefpno unerny koncentraci stanovované latky v roztoku.
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5 Experimentalni cast

Cil prace

Provedeni voltametrického wagobu kontroly kontaminace myciho roztoku.
Prizpisobeni metodiky testovani a moznostilgZzného vyhodnoceni myciho roztoku.
Na zaklad chemické analyzy myciho roztoku navrhnout slozZserivisni myci kapaliny,
porovnani jeji myci &innosti a VA charakteristik.

Metoda vyhodnoceni

Pt mycim procesu je deéisticiho roztoku uvalovano velké mnozstvi cizich latek jako
rizna tavidla, lepidla, pajeci pasty, ale takéb& prach a jiné distoty. To vSe ma za
nasledek postupné nasyceni myciho roztoku a tedpidovani pozadovanychkisticich
vlastnosti emulze. Z tohotoudodu jsou do okhu za&azeny tizné dekantéry a jemné
mechanickeé filtry fadow i jednotky mikroni), které velké mnoZstvéthto nezadoucich latek
zachyti. Winnostéistici emulze v3ak stale klesa az do bodu, kdyeostaujici a je nutno ji
vymenit. Tento stav je mozné dit prdw z voltampérové charakteristiky zkoumaného
roztoku, kde by se #ly projevit pripadné zbytky latek po mycim procesu, které uz leeby
mozné odstranit filtraci. Zaroiige nutné sledovat aktivni latky a jejich konceaotrktere
zaji¥’uji rozpoustni kontaminace DPS do myciho roztoku. Pro analyatoku jsme zvolili
voltametrické testovani obsahu jednotlivych sloz&k.naSem fpads bylo k ziskani
voltampérovych charakteristik pouzito metody cykéicvoltametrie na fjistroji VoltaLab
PST050 od firmy Radiometer Analytical SAS. Jako wkany vzorek byl zvoleristici
roztok VIGON A 200 vyréabny firmou ZESTRON.

5.1 Polarograf VoltaLab® 50

VoltaLab 50 (viz obr. 5.1) je analytickyistroj, ktery nabizi vSe p@bné pro rutinni
pouziti voltametrie v kvantitativni analyze. Autdiizaje a zjednoduSuje mnoho typ
elektrochemické analyzy. N#kglad rozsah mze byt automaticky porovnan s refefeim
rozsahem Kk vytvieni "pass or fail" protokolu. K dispozici je komjmié Skala metod od
nejsnadgjSich vyukovych aplikaci az po vrchol ve vyvoji, toéu diferegni pulzni
voltametrie. Tato univerzalni metoda je k dispodiai periodickém modu (pro testovani
baterii) nebo P posunech potencialu pro analytick&ely. Ovladani a nastavenfigtroje se
provadi pes osobni pfita¢ pomoci programu VoltaMaster 4. Program ma nizkévarové
naroky a diky pehlednému uzivatelskému priedi je vhodny i pro Uplné Zateiniky [6].
Zakladni parametryifstroje jsou uvedeny v tabulce 5.1.
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Obr. 5.1: VoltaLab 50 [6]

Voltametrie

Maximalni povolené napéti 30V
Maximalni proudovy vystup 1A
Maximalni polarizaéni napéti 15V

A/D prevodnik 16 bits
Parametry scanu

Perioda méreni 500 ps
Maximalni rychlost scanu 20 V/s
Kompenzace odporového Ubytku napéti

Rizena dynamickd impedance 100 mV/s
Staticka manual. & auto 1V/s
Zpétna vazba manual. & auto 20 V/s
Vseobecné Udaje

Zdroj 115/230 Vac +15-18% 47.5-63 Hz 170 VA
Rozméry 485 x 300 x 88 mm
Hmotnost 13 kg

Tab. 5.1: Zakladni parametry polarografu VoltaLab 50 [6]

Polarograf vyuzivéarielektrodové zapojeni, tveneho elektrodou pracovni, pomocnou a
mezi nimi umistnou referentni. N&i se proud protékajici pracovni elektrodou aétiapa
referentni elektrogl

5.2 VIGON® A 200

VIGON A 200 je ¢istici prostedek na bazi vody, &eny pro ¢isténi zapajenych
elektronickych sestav od zbyitkavidel (viz tab. 5.2), speciarvyvinut procisteéni postikem
pod stednim az vysokym tlakem. RPatlo skupiny mikroemulznichijpravki (viz kapitola
3.1) a vyuziva MP&technologii kombinuijici vyhody klasického rozpaisa a saponatu [7].
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Cistici médium
b Na bazi rozpoustédla Na bazi detergentu
C tit Znecisténi Na bazi mikroemuize g
(MPC)
Pijeci pasty ZESTRON SD 100
} TP ZESTRON SW s | VIGONSC 200
1 Sablony ~ VIGON SC 202
Pajeci pasty ZESTRONSD 300 | .\ | VIGONSC400
SMT - Lepidla ZESTRON SD 301 o
ZESTRON CK AN
Dispenzni -
4 s o _
2 fehly SMT - Lepidla l-s
=
ZESTRON ES 200
Pijecipasty | ZESTRON SD 100
VIGON SC 200
3 Vadné printy = VIGON SC 202 :
Pijecipasty | ZESTRONSD300 | ..\ | VIGONSC400 %
SMT - Lepidla ZESTRON SD 301 b
ATRON SP 200*
Pijeci ramy / Odlué¢ovade ; . ATRON SP 300"
4 kondenziti / usazeniny Zbytky tavidel \}—[G?F E:g Ly I ;}
v pajecich pecich SEEE . *
ATRON SP 300*
; L —L' VIGON Us* ]
e IS e VIGON A 300* E
5 Zapajeni DPS Zbytky tavidel ;
VIGON EFM ! ﬂ
Lyls

* Cistici prostiedky, které se fedi DI-vodou, a to v poméru 1:4 (20%).

Tab. 5.2: Prehled mycich fipravka firmy ZESTRON [8]

Hlavni rysy a pednosti:

* Siroké okno pouziti, odstiiaje téngt vSechny typy tavidel

* sphiuje nejvysStistici pozadavky pro nasleglkontaktovani a pouzeni

« ¢isti desky plosnych spinj keramické hybridni obvody, chlaéi a Sablony

* negni ani @ vysokotlakém gikani

* neobsahuje olovo a halogenované rozpamll&t

* sphuje snérnice RoOHS a WEEE

Technické udaje:

Povrchové nati

(mN/m) pi 25°C/77°F

31,2

Destilani rozmezi °C/°F 100 - 212/212 - 414
Bod vzplanuti °CI°F neni
Hodnota pH 109/l H20 10,9

Cistici teplota °CI°F 40 - 60/104 - 140
Rozpustnost ve vad rozpustné
Aplikacni koncentrace % 15-30

Tab. 5.3:VIGON A 200 - technické udaje [7]
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5.3 Podminky méreni, zkusebni porovnani VA charakteristik

M¢éteni bylo provadno v laboraté Fakulty elektrotechniky a komunikaich
technologii VUT v Brg v arealu Udolni 244/53 v budéw15. K vyhodnoceni byly dgeny
dva vzorky mikroemulzniheistidla VIGON A 200 (viz vySe) o koncentraci 25 ®vni byl
dodan z vyrobniho procesu. Byl pouzivdn na mycinmizeai MODULECLEAN, kde
odstraoval pevazre zbytky tavidla ALPHA RF32 z vinou zapajenych DRgdnalo se jiz
0 vyfazeny roztok, ktery proSel¢kolika mycimi cykly, a jeho myci dinnost byla
nedostaténd pro dalSi pouzivani. Dal se tediegipokladat vyskyt cizickiastic v roztoku,
které se do & uvolnily béhem myciho procesu a jiz nebylo mozné je odfilttoizale Ize
o roztokutici, Ze jeho aktivni rozpustné slozky jiz ngyn poZzadovanou dinnost. Druhy
vzorek byl novy, nepouzivany.

K uréeni voltampérovych charakteristik byl k dispoziolgrograf VoltaLab 50 (viz
kapitola 5.1). Red samotnym ®&fenim na zmiénych vzorcich bylo provedeno¢kolik
pokusnych nsieni pro o¥ieni spravné furidnosti neficiho gistroje, ale také zidbodu
sezndmeni se a pochopeni zakladnich funkistrpje a pidaného softwaru VoltaMaster 4.
Jednalo se fedevSim o pidzovani jednoduchych VA charakteristik rezistora
polovoditovych diod. B prvnim méfeni charakteru myciho roztoku bylo odebrano z prwni
(pouzitého) vzorku &kolik mililitr o roztoku do pedem pipravené &isté kadinky. Plocha
meticiho senzoru byla ro¥ oiSténa destilovanou vodou a osuSena pro codtjyesnost
meéteni. Pomoci stojanu byl do roztoku péeo senzor, tak aby byly celéétiti ploSky
pondeny a zarove hladina nedosahovala na patici, kde jsou umystkontakty mezi
senzorem a ffvodnimi kabely od polarografu. Toto bylo nutné dmyat Ehem celého
meteni, jinak by doSlo k vyraznému zkresleni. Celarafoma byla vhod® uzemrna.

Kapalina byla Bhem ngieni v klidu.

V programu VoltaMaster 4 byla vybrdna metoda cWdiwoltametrie (viz kapitola 4),
rozsah pvackného napti byl zvolen od -800 mV do 800 mV, rychlost scaoyla pak
100 mV/s. Zngteni jednoho cyklu tedy trvalo 32 sekund. Podigginnastaveni Ize st
z obrazku 5.2.
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Pot. Cyclic Yoltammetry ﬂ

— Patentioztatic ramp

Fotential 0 B00 -y I axirurn current |1
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440N I
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Patenrtials are measured wersus BEF. Linear voltammety iz run if Paotential 2 = Potential
1. If Patential 0 = Last or Free or OCF, amplitudes are set versus Last, Free or OCP
value. [F Potential 0 = numerncal value, potentials are zet verzus REF.

Obr. 5.2: VoltaMaster 4 — nastaveniéheni

Po spu&ni analyzy neni zapiwbi Zadny dalSi zasah obsluhyjsproj automaticky
cykluje preddefinované napi a zarove se graficky znazauje zavislost proudu. Hodnoty
proudu jsou zaznamenavany s krokem 1mV (3 200 héaridus). Bylo provedenod cykli.
BéZzreé se za swgrodatné povazujiiéti a dalSi cykly. Vysledky tohoto dfeni jsou uvedeny
v grafu 5.1. Pro zg&feni VA charakteristiky nepouzivariéstici emulze bylo nutné hedit
koncentrovany VIGON A 200 s destilovanou vodou mpau 1:3, coZ je stejny po&n jako
v prvnim gipad. Po na@edni bylo okamZzi& mozné pouhym okem pozorovaééste&ky
mikrofaze. K jejich alespp dotasnému rozpu&bi bylo pouZito dinka ultrazvuku.
Pripraveny roztok byl nalit do Wsténé kadinky, senzor byl ro¢#a oplachnut, dale se
pokraiovalo naprosto stegnjako v redchozim fipads. Parametry @eni byly ponechany.
Voltampérova zavislost nového roztoku je uvedergafu 5.2. Pro porovnani byly pak do
grafu 5.3 vynesenydti cykly pouzitého i novéhéisticiho roztoku.
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Proudova hustota [puA/cm?]

VA charakteristika - Vigon A 200 (pouzity)
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Graf 5.1: VA charakteristika - Vigon A 200 (pouzity)

Proudova hustota [puA/cm?]

VA charakteristika - Vigon A 200 (novy)
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Graf 5.2: VA charakteristika - Vigon A 200 (novy)
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VA charakteristika - Vigon A 200 (pouzity x novy)
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Graf 5.3: VA charakteristika - Vigon A 200 (novy X pouzity)

V prvnich dvou grafech je bare¥mdliSen prvni cyklus od zbyvajicichif2odem byla
vyrazna odchylka Zjsobena nastavenim filtru. Tyto U(daje tedy nezalemaj do
vyhodnocovani. V dalSich cyklechtieme pozorovat nepatrné odchylky, nejvytgainve
vrcholcich polarografickych vin. To je projevem il@né-chemickych zmdn na povrchu
senzoru postugnvznikajicich v pedchozich cyklech. Pro nas je ovSetheditéjSi, k jakym
zménam ve slozenftistici emulze dochaziéhem cisticiho procesu. K ziskanirgustavy
nejlépe poslouzi gratdti, kde je vyrazhvidét zména vodivosti. Pro &Si pehlednost byly
zvyrazrény dw oblasti. V modré rizeme u pouzitéhéistidla vidst dvé rychle po sobjdouci
polarografické viny, coz napovida #igpmnosti konkrétnich latek, zatimco astr vodivosti
novehoc istidla je linearni, avSak v hodnotach velice bjizbouzitému. Asi nejvyrazisi
zmeéna je véervené oblasti, kde u novélicstidla jdou pozorovany také #&polarografické
viny, zatimco vodivost pouZitého je zmé& nizZSi a zgsobena uz spiSe difuznim proudem. Da
se tedy usuzovat, Ze u novétistidla se na fenosu naboje podili tité ¢astice, které se jiz
v pouzitém takto nevyskytuji. Za pozornost takgi #tpitny scan, kde ¥ervené oblasti jsou
si ok kiivky podobné, zatimco v modré je vyrazny rozchodrwd. Podob#é by se dala
popsat i zapornéast grafu.
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5.4 Vliv materialu elektrod

Pri voltametrickém zpsobu méteni pFedstavuje samotny senzorileZity faktor
ovliviujici vyslednou zavislost proudu na ®#p Ffi méifeni chemicky reaguje povrch
elektrod stasto i agresivni zkoumanou latkou @ze tak dochazet ke zmam ve struktte
elektrod a tim také k nezadoucimu vlivu na vysledakeni. Z tohoto dvodu se pokud
mozZno shazime najit vyhovujici kombinaci zkoumadt&yl a materialu elektrod. Existuje
cela fada tym pouzivanych elektrod, ¢etné rtutovych kapkovych, u kterychipméieni
dochazi k pravidelnému odkapavani a tak si udstaléecisty povrch.

V naSem pipact se pracovalo s padmeé jednoduchymiielektrodovym, tlustovrstvym
senzorem, nati§hym na keramickém substratu. Elektrody jsou kruhow¥aru a maji tak od
sebe vzdy konstantni vzdalenost, kde nejmensSireliktuprosed je elektroda pracovni,
nasleduje elektroda referentni a na kraji je etaldrpomocna (viz obr. 5.3).

Obr. 5.3: Tlustovrstvy platinovy r&ici senzor (+ patice ghiciho zaizeni)

Pro kazdou elektrodu Ize pouzit jiny material. ddsgji jsou to napiklad stibro (Ag),
zlato (Au) a platina (Pt). V naSeniipact byly porovnavanyit nejbéznéjsi senzory:

» Platinovy (elektrody: pracovni — Pt, referentnig- A pomocné — Ag)
» Stiibrny  (elektrody: pracovni — Ag, referentni — Ag npmcna — Ag)
o Zlaty (elektrody: pracovni — Au, referentni — Ag npacna — Pt)
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Sledovali jsme jednak stalost vysledkii pekolikandsobném opakovaniéreni a také
samotny rozdil vysledku prdizné senzory. Nkila se ogt VA charakteristikaistici emulze
Vigon A 200. Vzorek myci kapaliny byl odebran aumyslovych mycich linek v fibéhu
svého Zivotniho cyklu, vykazoval tak tedy je&tostateéné cistici a rozpougti vlastnosti.
Bylo provedeno vzdy ¢ méieni po deseti cyklech pro kazdy senzor zuldRozsah
privadéného napti byl -800 mV az 800 mV s rychlosti scanu 100 m\¢/asovy interval mezi
jednotlivymi metenimi byl 5 minut, Bhem kterych bylo pouze lehce zamichano s roztokem.
Senzor nebyl oplachovan destilovanou vodou &jaknmechanickyistén, aby tak nedoslo
napiklad k odstragni pripadnych vrstwiek na elektrodach, vzniklych chemickou reakii p
prichodu proudu roztokem. kgsto vSak byly u vSech seniiarysledné grafy tégt shodné a
to i po 50 cyklech. Z toho Ize usuzovat, Ze roAfigonu A 200 nezfysobuje Zadné vyrazné
chemické zminy na elektrodach. A pokud ano, bylo by to az pidecasovém intervalu
nebo mnohonasobnémeteni a nemusime tedy tento faktor v naSéipaat uvazovat.

Tento za¥r nam potvrdila i optickd kontrola, kdy jsme sledbvstrukturu povrchu
elektrod pi zvétSeni 25x.Sledovany byly vzdy vSechiiydlektrody od kazdého senzorui P
porovnani stavuied nEienim a po r&eni nebyly patrné zadné vyraznéény ve struktie
materialu nebo vyskyt jinych chemickych steain. Pro ukazku je na obrazku 5.#kfad
porovnani gibrné referentni elektrody. Pro naSely nebylo nutné porovnavat vzdy upin
stejnd mista, proto se fotografie zcela nesho@yjo také obtizné dosdhnout vzdy stejného
zaosteni.
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Samotné voltampérové charakteristiky pro jednotisghzory jsou potom vétl na
grafech 5.4, 5.5 a 5.6. Zde se opravdu vygmojevuje vliv materialu elektrod. Projevuji se
zde ale také odchylky v geometrickych razecth elektrod vzniklych ip vyrob¢, proto i @i
pouziti dvou dznych senzdr, piesto, Ze jsou ze stejného materidlu, mohou bytedist
odlisné. Pro dalSi &iieni je tedy vhodné zvolit jeden senzor a s nimqgwaic V nasem
piipadt vykazuje roztok negtSi vodivost se #ibbrnym senzorem. DalSi odchylky tee
zpusobit celérada faktodi, jako napiklad vyskyt néistot z okoli ve vzorku nebo na senzoru,
nedostaténé pondeni senzoru, nandeni patice n&iciho zaizeni, teplota okoli a vzorku,
Spatné uzemimi celého pracovi&t rizné druhy ruSeni z okoli, atd.

VA charakteristika - Vigon A 200, platinovy senzor
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Graf 5.4: VA charakteristika - Vigon A 200, platinovy senzor
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VA charakteristika - Vigon A 200, stfibrny senzor
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Graf 5.5: VA charakteristika - Vigon A 200, 8brny senzor
VA charakteristika - Vigon A 200, zlaty senzor
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Graf 5.6: VA charakteristika - Vigon A 200, zlaty senzor
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5.5 Chemicky rozbor emulze VIGON A 200

Chemicky rozboristici emulze VIGON A 200 byl proveden Fakultou ctiekou na
VUT v Brné¢ chromatografickou metodou. Chromatografické metaagoziuji separaci
velice slozitych srsi a ziskani jednotlivych sloZzek &sn ve velicecistém az homogennim
stavu. Na rozdil od klasickych separa&ch technik, zaloZzenychétSinou na fazovych
separacich, je frakcionace latek phromatografii dana odliSnou pohyblivosti jednoith
sloZzek snisi za danych podminek. Moderni segaraechniky v sotiasné dob slouzi nejen
k preparativnim €elim, ale i k @éelaim analytickym. Z pvodniho istupu, kdy se pomoci
separdnich metod oddila stanovovand latka od $si a vcistém stavu pak mohla byt bez
nebezpéi interferenci stanovena, se napojenim detéktoa fiznych bazich, i@slo
k piimému chromatografickému stanoveni latek veéssain. Tyto metody umadiji velice
efektivnim zfgisobem sledovat a stanovovat latky i ve velmi sjahitsnésich, coz by bylo
jinymi metodami neproveditelné [9].

Jak jiz bylo uvedeno, chromatografické metodyipaezi separi metody, u nichz je
odctleni latek zaloZzeno naizné migraci (pohyblivosti). Uéthto metod jde pak konkrétn
0 migraci v systému dvou fazi, z nichz obvykle j@daze je stacionarni (nepohybliva) a
druh& mobilni (pohybliva). Z hlediska molekularnndtiky je chromatografie kontinualnim
procesem, v ¢mzZ je proudnim poruSovana a difuzi &meé nastolovana rovnovaha mezi
latkami rozpu&tymi ve stacionarni a mobilni fazi chromatografivtésystému. Vysledkem
je rozdilna rychlost migrace rozp&sych latek [9].

Chromatografické metody tvio Sirokd skupina metod, zaloZenych néznych
principech separace. Ngtji se rozliSuji d¥ hlavni skupiny chromatografickych metod
podle charakteru fazi, a to plynova chromatografigapalinova chromatografie. Plynova
chromatografie pracuje v systému plyn - pevna latdaocasgji plyn - kapalina. Kapalinova
chromatografie pak v systémech kapalina - kapalets pevné latka — kapalina [9].

Pt vybéru metody, kterou je mozné vzorek préit) musela byt brana v ivahu povaha
analyzovaného vzorku. ProtoZze vzorky nebylo mozepusstit v organickém rozpougte
vhodném pro plynovou chromatografii, nemohl byt vyaden nésik do plynového
chromatografu, ale byla zvolena metoda sorpce (SPAMiynné faze nad hladinou kapaliny,
vhodné vyhrad& pro vzorkovani dkavych slodgenin. Naped bylo 10 ml vzorku
napipetovano do vialky, 5 minut byla vialka ternastvana fi teplo€ 40 °C, 5 minut
probihala sorpce na vysunuté vlakno. Poté grlzbsamotna analyza. Pro analyzu musela byt
pouzita metoda split, protoZe koncentrace hlavsioliek byla fliS vysoka a pehluSovala
odezvu ostatnich latek.

Zvolend metoda (SPME a split) neumoje spravné vyhodnoceni procentualniho
zastoupeni jednotlivych slozek. Tato procenta jpooto pouze orientai, ale lze z nich
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poznat, které zkavych latek ve vzorkuipvazuji (pouzeekavé, vzorkovani nad hladinou).
V tabulce 5.4 jsou uvedeny identifikované latkywerku VIGON A 200, kde:

RT — retedini cas

Area Pct — procentudalni obsah {fiano z ploch pik)

Library/ID — nazev pedpokladané latky

Qual — pravdpodobnost, Ze se jedna o danou latku, max. 10ktrsipe znerené
srovnano s hmotnostnim spektrem z knihovny spékiem 05

RT | Area Pct Library/ID Qual
2,1 13.758 [1-Propanol, 2-amino-2-methyl- 83
S-[2-[N,N-Dimethylamino]ethyljmorpholine-N-

2,19 0.199 | carbonylthiocarbohydroximate 78
3,75 0.057 | Oxime-, methoxy-phenyl- 78
5,18 0.054 [2-Propanol, 1,1'-oxybis- 91
6,95 53.574 |Hexaethylene glycol dimethyl ether 83
7,03 | 27.076 |Dipropylene glycol monomethyl ether 64
7,11 0.787 | 3-Hexanol, 3-ethyl- 59
7,15 2.149 |2,5,8,11,14-Pentaoxapentadecane 64
11,63 | 0.014 |Butylated Hydroxytoluene 87

Tab. 5.4: Chemicky rozbor VIGON A 200

Chromatogram Vigon A200
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Graf 5.7: Chromatogram VIGON A 200

25



5.6 Méreni stupné znecisténi Cistici emulze VIGON A 200

Postup niteni byl obdobny jako v kapitole 5.3. Pouzivan bghnadre stribrny senzor.
Rozsah pivadkného napti byl v kladné oblasti roz&n z 800 mV na 1400 mV, protoze
vzorky vykazovaly i v této oblasti ztya promenlivou vodivost. Z vyrobniho procesu bylo
dodano k analyzegpvzorki. Jednalo se o 30procentni roztok emulze Vigon @& 2@znym
stuprém zneisteni. Rozaleny byly podle data odibu z myciho z#zeni a to:

. vzorek — datum odhbu: 7. 1. 2010
. vzorek — datum odhbu: 21. 1. 2010
. vzorek — datum odhbu: 27. 1. 2010
. vzorek — datum odbu: 3. 2. 2010
. vzorek — datum odbu: 10. 2. 2010

a b W N

S rostoucim stém bylo mozné pozorovat pozvolné zbarvovani emuaeZluta a i
pouhym okem viditelné nerozpustitelné ciséoty. Meteni bylo provedeno postupnod
prvniho vzorku po paty, vzdy p&tpcyklech. Z&inalo se s novym 8brnym senzorem, ktery
byl mezi jednotlivymi vzorky oplachnut destilovaneodou a osuSen, stéjjako patice a
kadinka. Vyslednéikvky jsou uvedeny v grafech 5.8 — 5.12. Postupiedpna Kivek je pak
nejlépe vidt z grafu 5.13, kde jsou vynesetigtt cykly od kazdého vzorku.

Je patrné, Ze se v@tajicim zne&isténim roste postugnvodivost roztoku, a to tén
v celém rozsahufjfvadéného napti. Nejvice pak v oblastech -0,2 V, +0,4 V a 0,8Kde se
vyskytuji nejvyrazijsi polarografické viny. Hodnoty prouddi plopiredném scanu a #mém
scanu se stale vice oddaluji &tBuje se tak “plocha“iikvky. Na zaklad tohoto by tak bylo
mozné pedpokladat stugezneisteni u neznameého vzorku acitrtak jeho @innost. Take je
mozné, napiklad uétvrtého vzorku, pozorovat nepatrngepmity, zmisobené &jmé vneéjSim
ruSenim nebo zachvy. Nebyly v8ak k dispozici konkrétni informace ypa kontaminace,
jednalo se nejspiSe o vice diutavidel ¢i lepidel. Také rozdily ve zi&téni mezi za sebou
nasledujicimi vzorky nebudou konstantni. Niesgbuje to ani tak datum oéhol, ale fakt, Zze
se ve vyrob nevynenuje cely obsah zasobniku myci kapaliny. Klesneilidost emulze pod
stanovenou mez, postuprse dopluje novou emulzi, ktera se iedi se zbyvavajici
zneisténou. To niiZze zmisobit, Ze procentualni koncentracecis®t bude u pozii
odebraného vzorku nizSi nez vegeslého, pokud byl odb proveden kratce po rekni.
Z grafu 5.13 lze odhadovat, Ze v naSetfipgt k této situaci nedoSlo, igsto se ale
v nasledujictasti pokusime o analyzu emulzeregt definovanym mnozstvim zuigteni.
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Graf 5.8: VA charakteristika - Vigon A 200, 1. vzorek (7.2010)
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Graf 5.9: VA charakteristika - Vigon A 200, 2. vzorek (21.2010)

27




VA charakteristika - Vigon A 200, 3. vzorek(27. 1. 2010)
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Graf 5.10: VA charakteristika - Vigon A 200, 3. vzorek (27.2010)
VA charakteristika - Vigon A 200, 4. vzorek (3. 2. 2010)

2 100
2 // =4

g 50
/

E T T T
B - 0,5 1 1,5
2
o

Potencial [V]
Graf 5.11: VA charakteristika - Vigon A 200, 4. vzorek (3.2010)
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VA charakteristika - Vigon A 200, 5. vzorek (10. 2. 2010)
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Graf 5.12: VA charakteristika - Vigon A 200, 5. vzorek (10.2010)
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29




5.7 Umélé znecisténi cistici emulze VIGON A 200

Pri tomto nefeni bylacistici emulze Vigon A 200 kontaminovana pouze tewigimi
zbytky od utitého tavidla, a to v kontrolovaném mnozZstvi. Pokyk provadgn pro tekuta
tavidla KESTER 959T a ECOFREC 202. Néy@ byl koncentrovany Vigon A 200 namichan
s destilovanou vodou v pamu 1:3 a zmtena jeho VA charakteristika. Na keramickou
desttku o roznérech 5 cm x 5 cm bylo pipetou naneseno vzdy 0,fektého tavidla 959T.
Destitka pak byla umigha na hot-plate ERSA HP100 a postupaliivana podle teplotniho
profilu uréeného k péjenifptavenim:

» predeltev: cas: 120 s rozsah teplot: 27-170
e vyrovnaniteplot: c¢as: 90s rozsah teplot: 170

» pietaveni: cas: 50s rozsah teplot: 170-27D
» celkovéa doba: ¢as: 260 s

Po odpé&eni rozpousidel bylo pak na desite mozno vidt tavidlové zbytky (viz obr. 5.5).
Proces jsme opakovali, tentokrat ale pr@ destéky zarover. Po vychladnuti byla jedna
desttka pondena do misky s 10 miipdem pipravené&istici emulze. TérF okamzit zaalo
dochazet k uvalovani tavidlovych zbytk z keramického substratu, k aplnému rozgniSt
pak st&ilo pouze jemné zamichani. Bvfotografie zachycujici rozpou$ti jsou na
obréazku 5.6.

Obr. 5.5: Tavidlové zbytky tavidla 959T
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Obr. 5.6: Rozpou&ini tavidlovych zbytk tavidla 959T

UplIné rozpudni trvalo cca jednu minutu, poté byla d&si pinzetou vyjmuta a zbyly
roztok byl opatra prelit do kadinky, ve které préhlo néteni. Parametry giiiciho gristroje
byly nastaveny stefnjako v gredchozi kapitole, byl pouzit novyrgirny senzor. Po ugpném
ziskani VA charakteristiky takto z&igténé emulze byla ielita zgt do misky, byla
oplachnuta dalSi degkia a probhlo mefeni. Takto se to opakovalo i pro posledni @d&sti
Roztok se postugnbarvil do Zluta a dokonce se projevil poklé&stici &innosti, kdy
k Uplnému vyisténi posledni destky nestdilo pouhé michani a bylo peba zbytky jemé&
odSkrabat. Vysledkem tedy byl kiivky pro rizné stupré kontaminaceistici emulze, které
jsou uvedeny, spote¢ s VA charakteristikou nepouzité emulze, v grafa@4s5(vzdy teti
cyklus).

Cely tento proces se opakoval i pro tavidlo ECOFRE@, po kterém ovSem
nezistavaly tak vyrazné tavidlové zbytky, jen¢sy jemny povlak, ktery se v roztoku
okamzit rozpustil. Vysledky rsfeni pro toto tavidlo jsou v grafu 5.15.

Komplikace nastaly s tavidlem 959T, kdy setpetim poslednim gfeni postup#é z&al
tvar kiivky silné¢ odchylovat od fedpokladaného pibé¢hu a gipominal spiSe stav, kdy je
chyba v kontaktech mezi senzorem a patici. Jak hgisleds zjiSt¢no, tento problém byl
zpisoben Uplnym rozpadem pracovni elektrody (viz dbZ). Jako fi¢inu lze tedy
predpokladat chemickou reakci mezi tavidlem 959Ti#biEm. Pro owieni bylo provedeno
nékolik meéticich cykii, bez ohledu na vyslednéiwkky, s novym stibrnym senzorem a ¢p
Slo pozorovat postupné ubyvani materialu elektrd@ty méieni s tavidlem ECOFREC 202
k tomuto nedochazelo a jak bylo rozebrano v kapitel4, tak ani id vzorcich z vyroby.
Méteni tak bylo zopakovano vzdy s novym senzorem,pate pravidelné meni roztok

s tavidlovymi zbytky tavidla KESTER 959T Iz&ibirny senzor ozrigt jako nevyhovuijici.
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Obr. 5.7: Stiibrny senzor $ zvétSeni 6,3x, vlevo- novy, vpravo- po pouziti

VA charakteristika - Vigon A 200 + Kester 959T
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Graf 5.14: VA charakteristika - Vigon A 200 + Kester 959T
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VA charakteristika - Vigon A 200 + Ecofrec 202
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Graf 5.15: VA charakteristika - Vigon A 200 + Ecofrec 202

Z toho, jak se tvarikvek postupd méni od nového vzorku po nejvice zigeny, je
mozné vidt rozdilné sloZeni obou pouzitych tavideki Rontaminaci tavidlovymi zbytky
959T hodnoty proudu v celé oblastiyadkeného napti sice klesaji, objevuji se zde vSakdv
vyrazné, po sabnasledujici, proudove iy pii napeti priblizné 0,7 V. Velikost a nepaten
také rozestupyéthto vrchol zavisi na stupni zg&teni. U tavidla Ecofrec 202 jsou &v
polarografické viny zfisobujici zvySenou vodivost az do hodnoty asi +1 ¥pstného scanu
pak také v oblastech n&p+0,5V a-0,4 V.
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6 Zavér

V teoretickécasti této bakaiké prace byly ve sténosti popsany metody, postupy a
zarizeni v dnedni dab bézné pouzivané v elektrotechnickém upryslu. Dale pak bylo
uvedeno zakladni roZkéni ¢isticich médii. Experimental@ést byla zarrena na analyzu
konkrétnicistici emulze a to mikroemulze VIGON A 200. Ukazalm Ze vyuziti cyklické
voltametrie ndm déava dostatek (dajzneisteni emulze a je mozné s touto metodou za timto
Ucelem dale pracovat.

Jak je patrné z vyslednych zavislosti, seuastajicim zné&isttnim emulze se vzdy i
urgitym zpisobem mini jeji VA charakteristika. Na zakladéchto znén by tak bylo mozné
piedpokladat stupe zne&isténi u neznamého vzorku a tim icitrjeho &innost. Museli
bychom vSak vysledovat, jak se bude zavislost chpr@amnoho kombinadiisticich emulzi
a typu zneéisténi a k tomu jest brat v dvahu material elektrod. Problém totiegstavuje
velké mnoZzstvi chemickych slozek @ samotnoucistici emulzi. Dale je prohloubeni
problematiky zpsobeno, jsou-li v ni rozpugté zbytky rkolika druhi tavidel ¢i lepidel.
V takovémto roztoku je pak velice obtizné metodaltametrie a BZnymi senzory uit
konkrétni aktivni rozpoudti slozky a sledovat jejich obsah. MozméSeni by mohly
predstavovat iontay selektivnich elektrody, které jsou diky specifické elektroaktivnimu
materialu citlivé na fislusné ionty.

Na zaklad chemické analyzy myciho roztoku VIGON A 200, kéeiglentifikovana
vétSina latek ze sloZzeni emulze, je mozné navrhnewisni myci kapalinu genou k vyvoji
mycich zaizeni. Vzhledem ke Spatné dostupnosktarych z &chto latek se vSak nepaila
v ¢asovém terminu pro tuto praci latky obstarat afibvicinnost takto vytvéené servisni
kapaliny.
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